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(57) Copolyestertaser.bestehendauseinemCopo- 
lyester rrol flberwiegeml Cg^-AkylerTterephthatat-Eln- 
heiten sowie Verfahren zur HerBteOuig d eaer 

Copolyesterfasef. ^ 

Im C5pe»y^S^nd>4te12QG^ 

|)-Bnheilen imd 60 bis 260 ppm Pentae 
hEinhetei und/ode 150 tts < 2500 ppm CarbCDcy- 
yterrphosphonsaure^inheiten uxl/oder Cartxxcy- 
rlenphosphonsaure-Emhdten einpolymerisien 
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Be6clv6ft)uiig 

pool] Die&fMungbezieht8kiiaufein8Co^^ 

4-AIMetiteiiepW ha tet-anheitert. Pdly(C2a'«IMen8fytolHEin^ und von pohrfunkfioneien Vlorbindungen (Pentaery- 
5 thrrtundWerCartxixymethyl&hun^^ 

fahren zur HeisMung dieser Oopd y es t criaser durch Viaresterung. nachfolgende >fartonde»6ation und 
Polyhondensalion von Tef6phthalfifli wb nvt 

C2^<Alkytenglytal. Pdy (Cs^r^kylenQfykoO und einer potyfunktioneflen VertMung sowte Vbrspinnung tn der 
Schmeize d85 erhattanen Potyosters bei Aufepufgesc^^ 
10 [00021 CGpoly88terfEBern8indbekBnnLhiderDE-AS1266g22«^ 

SchmetevBfspinnan anas mocffbierten Patyeetflfs aus T wty i ifliBba ure Oder teopWhateflire Oder deren DlmelhytestBr. 
Qhylenglyloi, 0.05 bis 4.0 Mot^ ADocypotyalkyteng^ und 0X>5 bis 2,4 einer PolyhyctacyvQitxndung. wie 
Pentaerytfirft. beschrleben. Die FAden Oder Fasem ausdteem modifiaertai Polyester sind im wesentfichen frei von 
Ver^fbungen. 

13 [0003] In der L&A 5.756.033 wind ein>ferfahrenziffHefSte8^ 

bis 2500 ppm CaibGocyethyienphosphonsaure-Einheiten enfftftft bescMeben. Der Polyester kann auch bis 2u 1 0 Gem. - 

%andereConrKyiomer e ,aa WyglyfcolenAdnemMot^^ 

eine OptMeriffig in bezug ^tuf cfie Fftrbeeigenscftaften der Fasertt wild nicht oManbarl 

[0004] In der US-A 4,086.208 wild temer ein fauei y rfi e »M» UM Polyester besc>ffieben, der hodtttens 10 llol-% Poiye- 
20 thylengfykol-EinheitBn und mindestm 2.500 ppm Carboxy^^ 

[00051 Esistfernerbelonnt Fasern aus Polyester mttCJispersionsI^^ 

technisch mit Problennen verbunden, dadto groBen MotekOta^ ausdem die DispersionstaifaetDffte bestehen, mir scftwrie- 
rigindieannorphenAnteiledasteikristaliirm^^ kOnnen. Fasem aus rochtmodW- 

ziertent Poiyelhyl^erephthaiat weitJen daher bei Temperatu^ 
2s audi mflgidi, organische Chcmteiien zuzusetzen. die wie Wakimiacher in das Polyrthylen t er c phth aia t eindringen 
und cieses aufquell&i und dannt fOr REtft3Stoffe lekMer zug£^^ 

setzt^ agartischen ChemikaBen in der Regel toodsche Substanzen sind. (fie die AbwOsser stark belaslen. 
[00061 In der WO 92/13120 A werdennk;mnB!!ierteifeine,beiAtmosph^ 

Fasem aus einem 3.9 QeiK-% PdiyelhylenaDdd und 0.175 GtoMr.-% Trimetbytotprapan enthaHendem Potyettiylenter- 
30 ephthalat wekdies keine Matlierungsntittei enthatten darf. beechrieben. Nachl^g in bezug auf glek^hmftSige \^erspinn- 
barkea 1st d^- bohe Anteil an Trimethyk}^opan. AuBerdem ^fordOTi die Mehrzahl der Anwendungsfdlle mattierte 
Fasem. 

[00071 Der Eifinctag Begt die Aufgabe zugrunde. efrie CopdyesterfBser zu schaffen. die sk:h auf reiativ einfache 
Weise nrst Dicperaoi ttto i b & loffiM i einfarben IdBL l>abei sofl skdieiQesteilt sain. daB die engettrbten Fasem eine reiativ 
35 hohe Anfftibti^ bei gleichzeifig geringer Streffigkeft aitfweisea 1^ Erfindung Begt femer (fie Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur H&steBung einer Copolyesterfaser zu schaffen. die sidi auf reiativ dnfadie Weise mit Dispersionsfart)- 

lit II w II I i.Tiiaf n ■ ■■ |J( Ox 

stoffien einfeuDen laoL 

[00081 Die der Erfindmg zugrunde Begende Aufgabe wild dad^ 

Pdy(C2^-al(ylengiykoQ-BnheitOTiAid60bis260ppmPentaer^^ undMer 150 bis < 2500 ppm Carbcocy- 

40 mettiylenphosplKxisaive-Ejnheiten und/bder Carixxxyetbyler^yhosphonsaure-Einhetten einpotymarisiert sind. Die 

An^iben in ppm stnd dabei oif das Gesamt*Copolymer bezogen. Es hat sidi in Obenasdiender Weise gezeigt, daB 

durch die Bnsteflung der Mengenber^e von 60 Kiis 260 ppm dnerseits und 150 bis < 2500 ppm andererseits eine 

Verstarkung der AnOrbllefe der Copdyesterfasem bd eidizeriige^ 

diese Vt^se laBt stehauBeidemder naditeilige BnsatzvontODdsdien 
46 6ionsbrt)6tDfton vermeiden. 

[OOOq Enebevorzugte Ausgestaitung der Erfindung besleMdarin. daB imCopolyestw 

Bnhdten und/oder 500 bis 750 ppm Carboxymethylenphosphonsaure-Bnheiten und/bder Carboxyethylenphosphon- 
sflure-Bnhdten drpdymeristert and. GenrdB dner wdteren bewcrzugten Ausgestaltung Erfindung betrdgt der 
Antdl an Pdly(C24-fi^englykof)-Enheiten 5 bis 9 QewL«. Nadi einer wdteren bevonugften Ausgestaltung der Erfln- 
60 dung Begt das Z^ihlennrAtddesMddailargaivkMes der Pd^ 

BnhaltungdieserMengen angafa enwirdeb Optimum in be^g ad Eir^rbe^ 
utkI Verart)dtungseigensdiaften der Fasem erzielt 

[00101 Die der Effindung zugrundeBegende AulgdM wild fdner durdi dn Vertahren zur Herstdl^ dner Copdy- 
esterfaaer gdOst bd dem dem Realdonsgenrnsdi vor der Vbr^ 
55 mit einem Zatdemrattd des MdelotiargewidTtes zwisdien 200 und 3000 g/Md imd 60 bis 260 ppm Pentaerylhrit 
undtoder 150 bis < 2500 ppm Cartxixymethyter pl iosponsaure md/tader CarbopcyglhylenphoBphonsflure zugesetal wer- 
den. Die nadi desem VMahren hergesleBte Copdyesterfaser bew&hrt ddi in besonders vorteflhafter VMse zur En- 
fdrbung mit Dispeisionsfiart)stdlien, wobd sowoH dne hohe AnfdrtyliefB ate audi dne geringe Str^«M erzidt 
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warden. 

[0011] GenAB einer wo i to r o n Ausgestaftung der ErfMung werden Pentaerythrtt und/oder Cartxxxymettiyierphofi- 
phonG&roinjMxterCartMKyo^^ zugesetzt wenn SO 

bis 95 % der Cartxixylgnjispen der Dicaft)onsaur8(n) des Vereeterungsgerrasches verestert sind. Erfolgt der Zusatz erst 
5 ajdiesanZeapurAtsoistdieAu&bBcfamgvonLimgl^^ 

gen fQhren 2u erar verdnderten Vistoelaetizitat dee CcpdyeGters, d. h. (fie Pdlyeeterechmetze wind kompreeeibei. 
Kann Dmckschwankungen aufnehmen und ddnpft dtese sowie (Se beim Spmnen auftretenden Fadmctiwtngungen 
mil der Fotge glekinTASigerer F«em. Der 

Saurezahl(Sz)de8ReaktionsgenrB8Chesgenria3Un:(V2^ • 100A^2 berechnet werden. Die Vereeifungszitftl wild 
10 durch ^fereeifung mit KaliimihyctroDdd in n-Propanoi und potentonetrische Titraion und die Sfiurezahl dunch potentkh 
melitbclie Titration in DtmelhyHbrmainid bebOiiiiiA. 

[0012] Nach einer weiteren besondersoplmBlen Auegeetaltung der Erfindung betrdgt <fie Menge an PQly(C2^-alk)r- 
lengtyfcol) 5 bis g Qew.-% im Copolyester. 
[0013] [>ieiMengean2uzuselzendernPentaerylhrftbetr&gtvo^^ 
IS icnpho sp honstoeweidenvorzugsweise5D0bis750ppmzupegebea Esi^^ 

komponten zugesetzt wetdea z. B. 50 % Perttaerythrft bezogen eii 80 bis 200 ppm und 50 % 
Carboxyetfvlenphosphonsaure bezogen auf 500 bis 750 ppn^ Bd zu ger^^ 

chend, die PeNnung der mit hoher O e sc hwindighBa gesponnenen POV-F3arnentejedoctizugeringfQrdto SlredaeDdu- 
rieruig. Bei etwas zu hoher Menge laBt zunfichst nur (fe Ftetigkait des DT^^ 

20 deuti'ichzu hoher Menge der CkjpolyBSternicMmehr gut und g^ 

ba)cyphosphons^ure-^ferbMungentflterdenBe(fingu1^ sind noch flOchtige 

Verbindungen bilden, kann die Dostemng ohne BerOcteichtigung eventueller Vertuste erfolgea Auch tretwi bei RQcfc- 
fOhrung von nicht gereintgteni Qiyla3l (aus den BrOden der Kondensat ion) ime SlOrungen durch rntgerissenes Pen- 
taeryttHitbzw. Cartxgcyphosphon sa ure-ViBrtaindungen auf. 

3s [0014] GemftB einer weiterenAusgest^tiffig der EffindungscNIeeteicheine^ 

sem durch Stredtocturierung bei Qeschwmd«l«Baan von iiMestens 500 m/hin an. Da die mit mindes te n s 3000 
mMn er^mnenen POT-Fiasem aus dem erfindungsgemftBai Copoiyester eine Bnichdehnung von mindestens 130 
% auTweisea lassen sie sich hervorragend dutii Stredowirnen Oder 

ten von mindestens 500 nrVMn, vorzugsweise mindestens 600 mMa zu DT- Oder DTT-^n mit nonnaler Dehnur^ 
30 (ca 20 - 30 %) und guter Festigkot (c& 35 cN/tex Oder mehr) veraib^ten. Die ausgezeichnete Veretredterkdt der 
erfsrvluigsgemaBen POZ-fwem emnOgllcht einen bis zu elwa 15% hflheren Sfwmdurchsatz, indem zunSchst PCY- 
Rsern mit hOh&en Titer ersponnen werden, der im nachfoigenden 9lr^^ 

Nominattiter g^siacht wM Sogar bei der WSaiterverarbeitung durch Weben Oder Kettwirfcen konnte eine venringerte 
FeHerquote und me erhOhte ProdiMvittt erreicW 

55 [0O15] Das Sdwielzspinnen kann in befiebiger, bekannter Weise v or g eno ii im en werden, beicpielsweise nach den 
Nferfahren der US-P&tente 4.940.559 Oder 5.340.517. Hierbei kam die BolyesterBChmetze nach der PoiyfcondensatkHi 
direkt versponnen werden Oder zunfichst gramiierl ukJ das Oto^ 

den. Das Streckzwirnen bzw. die StrecktSKturierung erfalgen unter Venwendung handeisQ^ 

zugsweise mit hoher VeiaitoeitungsgeschviKndlgkeit 
40 [0016] DieHarstellungdesPolyasteieerfoigtinaneichbekannterWBiselttr^ 

Direkiveresterung von Terephtfialsaure mit C^-Alkylengtylasi. nachfdigende Vorkondensation und PolykondCTsalion. 

wobei erf indungsgen^B dem Reaktionsgemisch vor der Nftvkondensatioa zu Beghrm Oder w&hrend der Verestemng. 

vorzu^weise. wenn etwa 50 - 80 % der Carboxylgn^jpen der polyesterbiUenden Dicarbons&ure(n) verestert sind, 

POty(C2^-alkylengfykoO und die Verzweigungslomponente(n) gemelnsam oder getrennt voneinander zugesetzt w^- 
46 dsn. Die Kondensatton eriblgt in Qegenwart QUicher Katatysaloren. wfe Antimon-. Titan- undAxJer Qermanlun-VMjin- 

dungea IMattierungsnittel, wie THandiODdd. und gegebenenf^ Faibstoffe. BteujtOner undftxtor StabSisatoren kOrmen 

dem ffteaktkansgemisch zu einem beBebigen Zeitpuntt der Polyestersynthese vor dem Versp^en zugesetzt werden. 

[0017] Die Alkylengn4)pen des C2^-Aa9lenofykol6 uid de des Pdly(C2.raIkylenglytols) kflrmen verechieden von- 

einander Oder bevoneugt 0ek:h eeia Vorzugsweise ist das 02.4-^^ 
so glykoO PolyethylengtykoL l^rephthalsfiure und/bder eihylenglyl«)l Itf^en zu eInem gerfngeren Tel durch andere 
Dicarbonsfluren und/oder Dnie. wie bei&pielsweise teo phth a l aa ura 1,4-CyctohGKandiGarbonsaura 2,6-Naphthalin(fi- 
carbonsaure^ p-HydroKybenzoesfiure. 4,4'-BiphenyUcait)onsaure, AdpnsAure. Dtelhylenglylol, 1.3-PropancSol. 1.4- 
Butandid. l.4^Cyck]heKandirn6thand, ere^eein. Der AnteScfieser Conri^^ 

ester nicht ObersdveOea da andemblis die Fasere ig en schaft en von denen von PotyethyienterephttialatFaBem zu 

56 Stark abweid^ea Bevorzugta- Polyester istMyefty te ii tB reph ^ 

[OOiq Das erfi ndmg sg emaBe Reakfionsgemisch pdykondensiert schndler als Reakttonsgemische ohne Veraw^ 
gungs to r npon enteadh.cfiegewOnsditePdyester-Endvisto ^ 

densations- und Pdyk on d ensa t io ns d auer erretcht B^enfiafis stark ausgeprdgt ist die beschieunigende Wlrkung bei 
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einere«TluellanscWieBendenFWpte ^ 
[0019] DerGeg«tondderErfWUng«rtid^^ 



Beispiele1bi$3: 



10 



15 



20 



2S 



30 




reaktor tnnorhab von ca 140 rwn urror iwmw-i» '"'^'''''^Trj^l^ 

NormaldmdcunterAblr^ 

on««SBei*tesfflliertWBnnwimi«^ 

Zo.25 mm vwnnen. Die Fteem 

ansdiHeBend mft Prawalton nVP Zlmmer K105) vasehen. gebflndeft. h eine Abzugsmaselwie w wwm 9bct 

scheiben(CerateicCO^undSPK^O.a54IOi»ideinerTi«p^ ^ 
bzw. leO'CsowieememD/Y-VBitaitrasvonl :2.15l«w. 1 

Beispieie 4 und 5 (VogleiciidbeiEpiele): 

nS^^lH!^^ VUGS 8ich nacWeffig auf <«e mOgadieToaurieioe^ aua*tt. AuBeidem eihoht 

SS^'^J^Llzmengen und die «mi^ 
TabePe aufgefOhrt 



40 



46 



SO 



55 
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BeispielNr. 




1 


2 


3 


4 


5 


VteresteoTO 














PdlyethytengtyW 


(HQ) 


13,75 


13,75 


13,75 


- 


13,75 


PanSaerythnk 


(a) 


38 


50 


62 


- 


- 


Coocslvester 














tntrinsiC'Vislraitftt 




0,65 


0,63 


0,67 


0.65 


0.66 


Diethylenglykoi 


(Maseeh) 


0.8 


0,8 


0^ 


0.7 


0.8 


POY-Qamn 














AufBputgescfwtftndigkBit 




3200 


3200 


3500 


3200 


3200 




(dtex) 


139 


139 


128 


292 


292 


Oehnung 




135 


141 


141 


130 


134 


Festigkeit 




21 


20 


17 


23 


22 


DTY-Garnn 














TextimrgdechwincfigkBit 


(mAffiin) 


800 


800 


800 


600 


600 


Verstreckverhdttnis 


1 : 


1,73 


1,74 


1.68 


1,72 


1.74 


Gesamttiter 




84 


81 


80 


179 


177 


Dehrumg 


(%) 


28 


26 


31 


22 


29.2 


Festtgkeit 


(cNAex) 


38 


37 


30 


40.2 


37.7 




W 


900 


1300 


1500 


100 


950 




(Stufe) 


2 


2+ 


2- 


2 


3 



*) POY ° parttaSy oriented yam 
DTY B drawn and textured yam 



[0023] Diebtirinsic-\ri8kDGAffi«AJi^ 

Phenol und 1 ,2-DiGrtlorben20l (3 : 2 Qew.-Teile) gemessen. 

[0024] Der DielhylenglykDigehatt wiflde gaschramatographisch im bd 200 •C Im Bombenrohr ertialtenen Ume- 

Gteniigsgemisch von 1 g PolyeGter nrit 30 nil Methand 

[0025] DieBestHiTO0tgderFtetigkBitundderBruc«^^ 

Iftige von 200 mm for POf hzw. 500 nwn for DTY mft eto Abaj^ 

1500 nvn/lmin bei DTY. 

[0026] Die AnttrbctietewuTdebestJniml. Warn elnru^ 

modifiziertem Poty^ent8r^>hthalat ale auch aus StEtftdard-fdyi^enterqphthalat hergasteitt wurde. Dteer loDmbi- 
rteta SctUauch wimle im F&rbeapparm chne Car^ 

(Ctoa-Geigy. Schweiz), FtottenveftiflHnJs 1 : 50. gettibl Aus der photomelrtech gemessenan Remteslon R wird. nach 
Kti)60(a4iAunK der Wert K/S ernvttelt gemaB d 



10027] DieAnfBfbeiielBdesnprOiendenQaniesetgWeichaiisdemVer^ 



Aniaibeie«9(%)-5^fiS^ • 100% 

IVOc 
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(Pfl281 DieS«reili*Bitdh.F«tMirBQ8lmflBiofcBitdesgBtt^ 

Teslhrrti gezogen irt <ie SireififlfcBit mrt 4 ertaprechei^ 

gur (Mne StreHWAlunfl). dte Sfcife * laehleehr (starte StreMenblduno). 

5 PatBirtfln sp rOche 

1 Copotyesterteer. besJehend aus einem Copdyester mft Qbeiwiegmi Ca4nAI«ytefiterephthatet-EirtwHOT Poly(C2. 
^^IMendytasI >-Bnheiten und von polyfunWtandten VeittnAffigen lAsgelettBtfln BnhaltBn. dadunii gekenn- 
Z8k*inet daB dec CG|»Jyest8r > 4 bis 12 Q^^^ 
10 VeibindungendbgetefteteBnheiteneobisaBOppmPe^ 
baxymett^lerYihoqihonsaure-Bnhette^ 

2. Copolyesteffaser nach Anspruch 1 , dadiflch getennzcichn^ daS der Copolyester 80 bis 200 ppm Penteerythrit- 
Emheften undMer 500 bis 750 ppm CarboxymelhylenphosphonBflurfr^ und/dder Caibajqrelhytenphos- 

15 phonsduB-EHihetoi enthftft 

3. (kjpolyestBteer nach Anspruch 1 ode Arrepru^ 
nylykol) - Enhettoi 5 bis 9 Qevir.-% betrdg^ 

20 4. (k)polyesteiteer nach einem der AnsprOche Ibis 3, dadur^ 

largewicMes der PdWCz^^englykDlhEinhaten avischen 200 und 3000 gAM liegt 

5. Copdyesterfaser, nach einem der AreprOchelb^ 
th^ wie Mattienngsnittel, FarbetDflis. BlautOn^ 

ss 

6. Copoly«8lwfcBer. nadi einem der AnsprOdie 1 bis 5, daekmh gekennzeichnet. daB die CM-AIMwilwephlhalat- 
Entieilen EthylerterepWhalat-Brtieften sind. die 0 bis 10 Qe*^ von anderen Dtearbonsauren und/oder Dblen 
afageleitete EHieiten enlhalten IcOnnen, und die RoWCa^-aH^enflMoO-Enheiten MyelhylenolykDl -Ertietten 
and. 



7. VWahren zur Htersleihjng einer CopdyesterfaEer durah AferesterunB. Vuffcundansalion und Pojykondensafcon von 
Terephihalsaure n« C,^-Akyienglytol. P0ly(Ca^-aD<ylen8*ytol) und eiherpolyluiWiooellen VIeibindung somrieVfer- 
spinnung bi der Schmeize des ertialtenen Copolyaateis bei AutepUgeachvrfndigfcBiten von mindestens 3000 
mArti. dadurch getannzeidwiet daBdem RealdionsoemiBch vor der 

ss A-allfyten^ ma einem zmenmittel des Motekuiargeiiwctitesz^ 

nele VtebMung 60 bis 260 ppm Pentaerythrit und/oder 150 bis < 2S0O ppm Cafbtwym^enplio^phonsaure 
undfeder CarbOKyethylenphosrrtnrB&ure zuges^ wenton^ 

8. Vertehren nach Anspnich 7. dachirch gefcennzeichnet. daB PolyCCa^-alicylenglyfcoO. PenlaerylhrH undtoder Car- 
40 bojymettyienphoephonstoeundfaderCatboxy MU ylenphoHJhonsftoex u g q se M 

CaibaxytTiwen der Dicaibon8aure(n) des Vmsterungsgemisches vereslert sind. 

9. VeifBhrennachAnsprueh7oder8,dadim»igel«rwtteichnel.dBB<ieMenaeanP0ly(C^ 
lyester 5 bis 9 Qew.-% betrflgL 

^ 10. Veflahrennach«nemdBrAreprtche7bis9.dadurehgel«nnzeichnatda8demR^ 

bdiebigen Zeilpunid vor der Vtarspinnung QUiche Addfflve. wie Mrttoungsmittel. Farbetofte. BtautOner und/oder 
StabiSsaioren zugeselzt wercten. 

so 11. Veriai»ennachehemderAnspiOche7bis10.dadun*gei«nrrichnet.dafldaBCM-Aliqf^^ 

ist wobei Terephthalsaire und/oder Elhylanglylai ai 0 bis 10 Qew.-* dufch andere Dicaibonsfturen undtoder 
Diole eisetEt sein l«finnea uid das P0ly(C2.44dlgfienglyloQ PBlyetlvta^^ 

12. VeffalrennadieinemderArBprCtahe7biB9.dadufChgehennzeiclin*daBdea^^ 
5s turienjng bei mindestens 500 mftrin wuilB veaibeitet wird. 
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